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(57) TilvistelmS 

Keksinto kohdistuu kipsipigmenttiin tai tSyteaineeseen, jonka kes- 
XimSarainen hiukkaskoko on valilla" 0,5-5 um, hiukkaskokoalue 
kSytSnn&llisesti katsoen kokonai suudes saan yli 0,3 uni ja hiuk- 
kasten pisimman dimension suhde lyhimpaSn keskima'arxn 3-15, edul- 
lisesti 4-6. 

Keksinn&n mukainen pigmentti valraistetaan siten, etta* kipsin ve- 
silietetta' jauhetaan hiukkaskokoon 0,5-5 um dispergointiainei- 
den lasnaollessa olennaisesti korkeammassa kuiva-ainepitoisuudessa 
kuin mita* ilman dispergointiaineita tehdyssa jauhatuskokeessa to- 
detaan kSyttokelpoiseksi . 



(57) Sammandraq 

Uppfinningen avser ett gipspigment eller fyllmedel vars genom- 
snittliga part ikelstorlek a'r me 1 lan 0,5-5 um, partikelstor- 
leksinterval praktiskt taget i sin helhet civer 0,3 um och for- 
hallandet mellan partiklarnas langsta dimension til{ den kortaste 
i medeltal 3-15, laropligen 4-6. 

Pigmentet enligt uppfinningen framstalls sd, att ett vattenslamma 
av gipset males till en part ikelstorlek pa 0,5-5 ^um i narvaro 
av ett dispergeringsmedel till en torramneshalt som ar vasentli- 
gen hogre an vad man vid ett malningsf orsbk utan dispergeringsme- 
del finner anvandbart. 
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Keksinto koskee uudentyyppista kipsipigmenttia tai -tayteainetta 
jonka keskimaarainen hiukkaskoko on 0,5-5 ^um. 

Nykyisin kaytettavista paallystyspigmenteista on kaoliini levy- 
maista. Sen keskimaarainen muototekija, eli suurimman dimension 
suhde pienimpaan, on noin 20-30. Talkki on viela levymaisempaa . 
Tallaisia paallystyspigmentte ja kaytettaessa pystytaan suhteelli 
sen helposti valmistamaan kiiltavia paallysteita , joiden huonona 
puolena kuitenkin on liian alhainen painovarin absorptiokyky ja 
usein myos huono vaaleus tai opasiteetti, samoin taipumus bliste 
ring-ilmioon painovarin kuivatusvaiheessa . Naiden puutteiden kor 
jaamiseksi lisataan usein myos kiiltavaan paperiin tarkoitettuun 
paallysteeseen pienet maarat kalsiumkarbonaattia . Karbonaattili- 
says alentaa kuitenkin kiiltoa ja vaikuttaa paallystyspastan sta 
biilisuuteen hai tallisesti . Karbonaatista aiheutuu vaikeuksia 
myos puupitoista paperia valmistavan tehtaan vesisysteemissa, 
kalsiumkarbonaatti kun reagoi alumiinisulfaattia kuluttavasti , 
jolloin hylkypaperin maarissa tapahtuvat heilahtelut vaikuttavat 
vesisysteemin pH-arvoon. 

Mattapaperia voidaan periaatteessa valmistaa paallystamalla sa- 
malla kaoliinia sisaltavalla pastalla kuin kiiltavaa paperia, 
mutta kasittelemalla kalanteroinnissa niin lievasti, etta saavu- 
tetaan haluttu sileys, mutta ei kiiltoa. Tallaisessa paperissa 
toivotaan parempaa vaaleutta. Paperia kasiteltaessa syntyy myos 
helposti hSiritsevia jalkia. 

Puuvapaisiin paperilaatuihin soveltuvia, muototeki jaltaan keski- 

maarin 1-3 olevia marka jauhettu ja kalsiumkarbonaattiperustaisia 

mattapaallystyspigmentteja on saatavilla. Kun niita kaytetaan 

happamissa paperinvalmistusolosuhteissa syntyy edella mainittuja 
ongelmia . 
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Kuivajauhamalla valmistettu paperin paallystykseen tarkoitettu 
kipsipigmentti tunnetaan Fl-hakemuksesta 750387. Tallaisessa kip- 
sipigmentissa muototekija vaihtelee n. 2-6 valilla ja silla voi- 
daan saavuttaa korkeampia kuiva-ainepitoisuuksia kuin jaljempana 
naxnztuilla kipsipigmenttilaaduilla . Tallainen pigmentti soveltuu 
hyvm mattapaperin valmistukseen . Kiiltaviin paper ilaatuihin si- 
tu ei ole voitu kayttaa, silla yli 40 % kipsia paallysteen pig- 
menttimaarasta johtaa kiillon selvaan alentumiseen ja alle 40 % 
osuus kaoliinia sisaltavassa pastassa on erittain vaikeata saada 
stabixliksi. Tama johtunee pigmentti laadun sisaltamasta hienoim- 
masta, alle 0.3 /U m hiukkaskokoa olevasta fraktiosta. jota kui- 
W vajauhatuksessa valttamatta syntyy ja jota flokkautumisen vuoksi 
ex saada poistetuksi . Riittavan hienon pigmentin valmistus kuiva- 
Dauhatuksella on vaikeata myos siksi, etta kipsi helposti jauha- 
tusenergian vaikutuksesta menettaa kidevesiaan muuttuen reaktii- 
viseksi hemihydraatiksi • 

US-patentissa 4310360 ja SE-patenttihakemuksessa 8200586 esitetaan 
menetelmat valmistaa kipsipigmentti* marka jauhatusmenetelmalla, 
esxmerkiksi fosforihapon valmistuksen yhteydessa kiteytettavasta 
prosessikipsistS. Naissa menetelmissa jauhatus suoritetaan kayt- 
taen 0,5-3,0 % karboksimetyyliseiiuioosaa tai karboksimetyylisel- 
luloosan ja eraiden muiden polymeerien yhdistelmia jauhatusapuai- 
> n61na m y llviss5 ' jotka on taytetty n. 0,5-4 nun lapimittaisilla 
mikrojauhinkappaleilla . 

Nailla menetelmilla saadun pigmentin muototekija on n. 15 tai yli. 
Se on erailta ominaisuuksiltaan varsin mielenkiintoinen . Levy- 
maisen hiukkasmuotonsa ansiosta se soveltuu kaoliinin korvaami- 
seen kiiltavissa paperilaaduissa, jos se on jauhettu tarpeeksi 
hxenojakoiseksi, ainakin 70 % alle 2 urn, mieluummin ainakin 80 
% alle 2 /U m hienouteen . Pigmentin hiukkaskoko jakautuma tulee 
talloin loivaksi. On osoittautunut , etta tallainen suurissa leik- 
kausvoimissa tapahtuvassa jauhatuksessa syntyva levymainen kipsi- 
pigmentti on suuren ominaispintansa vuoksi vaikeata sekoittaa 
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muiden pigmenttien, kuten kaoliinin tai talkin kanssa. Niinpa 
esimerkiksi stabiilin paallystyspastan valmistus kaoliinin kanssa 
75:25 pigmenttisuhteessa (kaoliini ensin mainittuna) on lahes 
mahdotonta, Lisaksi tallaisen pigmentin valmistus on erittain 
vaikeata teknillisesti pigmenttilietteen suuren viskositeetin ja 
tiksotrooppisuuden vuoksi. Suuri ominaispinta johtaa samalla 
erittain korkeaan polyf osf aatti- tai polyakrylaattityyppisten 
dispergointiaineiden tarpeeseen CMC:n lisaksi, jotta pastat oli- 
sivat stabiileja. 

Tunnetun menetelman mukaan valmistettu paallystyspigmentti mat- 
talaatuisia papereita varten on sikali helponunin sovellettavissa , 
etta pigmentti on karkeampaa ja kasittely sen vuoksi helpompaa. 
Niinpa sita voidaankin kayttaa esimerkiksi hyvaa pintalu juutta ja 
markahankauskestavyytta vaativissa kohteissa tavanomaisiin pig- 
mentteihin verrattuna paremmin tuloksin. Sekoitettavuus kaoliinin 
kanssa ei kuitenkaan ole toivottavalla tasolla. Toinen puutteel- 
lisuus on paallysteen suhteellisen alhainen painovarin absorptio, 
jota eraissa sovellutuksissa "haluttaisiin paremmaksi. Myoskaan 
painettavauus sy vapainomenetelmalla ei ole riittavan hyva. Talla 
menetelmalla ei voida valmistaa kipsipigmenttia , joka antaisi 
yhta hyvia sileyksia ja tasaisuuksia mattapaperille kuin mita on 
saatavissa uudentyyppisilla kalsiumkarbonaattiin perustuyilla 
paallystyspigmenttilaaduilla . 

Espan jalaisessa patentissa 498334 esitetaan menetelma luonnon 
kipsin jalostamiseksi paperin paallystyspigmentiksi menetelmalla, 
jonka mukaan ensimmainen vaihe on kipsin (0,5-100 um) disper- 
gointi anionisten tai nonionisten pinta-aktiivisten aineiden, 
tyyppia dikarboksyylihappoesteri johdannainen tai polyoksietyloitu 
rasva-alkoholi, taikka selluloosaeetterityyppisen suo jakolloidin 
kanssa, toisena vaiheena nain tehdyn kipsilietteen jauhatus kes- 
kimaarin 1,4-1,8 mm lapimittaisilla jauhinkappaleilla varustetus- 
sa myllyssa noin 0,5-1,0 ^um:n hiukkaskokoon ja kolmantena vai- 
heena levymaista tai neulamaista hiukkasmuotoa edustavan, 8-68 % 
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A1 2°3 sisMlt5v5 n, hienojakoisen mikropigmentin lisaamisen 
kxpsipigmenttiin. Tassa patentissa mainitaan ylimalkaisesti li- 
saaxnemaariksi kipsin dispergoinnissa 0,2-5 % kipsista ja kuiva- 
ainepitoisuudeksi 40-80 %• 

Espanjalaisessa patentissa 498334 ei esiteta suoritusesimerkkien 
muodossa yksityiskohtaisia tietoja kayttokelpoisista kemikaaleis- 
ta, nuden annostelusta tai kuiva-ainepitoisuudesta . Koska kipsi- 
pxgmentin kayttokelpoisuus kuitenkin taytyy varmistaa mikropig- 
menttia lisaamallM, on ilmeista, etta menetelmassa on toimittu 
alhaisella viskositeettialueella , jolloin pigmentti saadaan muo- 
dOUaan Py6re5hkSna ' sen "uototekija on n. 1-4, ja samalla saa- 
daan jyrkka hiukkaskokojakautuma. Tallaisen pigmentin reolbgian 

Da Paallystysominaisuuksien kor jaamiseksi on mikropigmenttilisays 
tarpeen. 

Fl-patenttihakemuksessa 803245 esitetaan menetelma valmistaa kal- 
siumkarbonaatista paallystyspigmenttiliete , jossa on erittSin 
suurx kuiva-ainepitoisuus, jopa 80 %. Tulokseen paSstaan julkai- 
sun mukaan siten, etta kalsiumkarbonaatti jauhetaan alhaisessa 
kuiva-ainepitoisuudessa ilman dispergointiaineita . Saatu pig- 
menttiliete, jossa hiukkasten koko jakautuma on jyrkka, suodate- 
taan 3 a lietetaan sitten uudelleen dispergointiaineiden kanssa. 

Pigmenttien ja tayteaineiden hiukkaskoko jakautuman ja hiukkasmuo- 
don vaikutuksesta pigmenttien pakkautuvuuteen ja edelleen tuot- 
t6lden (esim - P a P e "n paallysteiden) ominaisuuksiin on olemassa 
usexta julkaisuja. Hiukkaskoko jakautuman kor jaamiseksi luokitel- 
laan liika esiintyvaa hiukkaskokof raktio pois tai lisataan puuttu- 
vaa fraktiota. Pakkautuvuutta muutetaan haluttuun suuntaan usein 
myos lisaamalla joukkoon eri muotoista pigmenttia. 

Tehtaessa kipsipigmentin valmistuskokeita todettiin, etta alhai- 
sessa kuiva-ainepitoisuudessa saatiin jyrkempi hiukkaskokojakau- 
tuma kuin edella mainitun US-patentin 4310360 ja SE-patenttihake- 
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muksen 8200586 raukaan toimittaessa . Ilman jauhatusapuaineita jau- 
hetun, suodatetun ja uudelleen dispergoidun kipsipigmentin kuiva- 
ainepitoisuus oli sensijaan vaikea saada edes saraalle tasolle kuin 
mainituilla tunnetuilla menetelmilla. 



Nyt huomattiin taysin yllattaen, etta kun kipsin kuiva-ainepitoi- 
suus lietteessa saMdettiin dispergointiaineiden avulla 2-22 %-yk- 
sikkoa korkeammaksi kuin mita ilman dispergointiaineita todettiin 
kayttokelpoiseksi, saatiin syntymaan uusi kipsipigmenttilaatu, 
josta puuttuu kokonaan kuiva jauhetussa kipsipigmentissa- esiintyva 
polymainen hieno fraktio ja hemihydraatti jaanteet eika siina 
myoskaan ole n. 0,3 ^um alittavia suomumaisia pigmenttihiukka- 
sia, joita on tunnettujen US-patentin 4310360 ja SE-patenttihake- 
muksen 8200586 mukaisissa pigmenteissa • Uuden pigmenttilaadun 
hiukkasten pituuden suhde paksuuteen on alempi kuin edella maini- 
tuilla menetelmilla saatu (n. 15), mutta suurempi kuin keskimaarin 
2-3, mika suunnilleen on alhaisessa viskositeetissa ilman apuai- 
neita tai ES-patentin 498334 menetelman mukaan saatu suhde. Uuden 
pigmenttilaadun hiukkaskoko jakautuma on tunnetuilla menetelmilla 
saatujen valilla. 

Keksintoa selostetaan alia lahemmin viitaten oheisiin piirustuk- 
siin, joissa 



Kuvio 1A esittaa tunnetun tekniikan mukaan tehtya levymaista kip- 
sipigmenttia, jossa hiukkasten pituuden suhde paksuuteen on n. 
15-20. Kuvio IB esittaa kaoliinipigmenttia . Kuviossa 1C nahdaan 
alhaisessa kuiva-ainepitoisuudessa ilman jauhatusapuaineita val- 
mistettu kipsipigmentti , jossa hiukkasten muototekija on n. 1-3 
ja hiukkaskoko jakautuma on jyrkka. Kuvio ID esittaa markajauha- 
malla valmistettua kalsiumkarbonaattipigmenttia . Kuvio IE esittaa 
kuiva jauhamalla saatua kipsipigmenttia ja kuvio IF keksinnon rau- 
kaista kipsipigmenttia. Kuvioissa 1A-F on 3000 kertainen suuren- 
nos . 
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Kuvio 2A esittaa keksinnon mukaista kipsipigmenttia , jonka muoto- 
tekx 3 a on n. 3-4 ja kuvio 2B vastaavaa pigmenttia, jossa muotote- 
ki D a on n. 4-6. Molenunat on jauhettu kayttaen 0,8 % anionista 
pxnta-aktiivista ainetta ja dispergoiden ilmaa joukkoon n. l-io % 
Uetetilavuudesta. Kuiva-ainepitoisuus kuviossa 2A oli 69 % j a 
lampotila 70 C ja tapauksessa 2B 72 % ja lampotila 45°C. Ku- 
vio 2C esittaa marka jauhettua kalsiumkarbonaattia ja kuvio 2D 
keksinnon mukaista kipsipigmenttia . jonka valmistuksessa kaytet- 
txxn 0,6 % anionista pinta-aktiivista ainetta ja samalla 0,2 % 
karboksimetyyliselluloosaa viskositeetin lisaamiseksi . 

|Kuviossa 3 kayra A esittaa ilman apuaineita alhaisessa kuiva- 
ainepitoisuudessa jauhetun ja kayra B SE-patenttihakemuksen 
8200586 mukaan samaan keskimaaraiseen hiukkaskokoon jauhetun kip- 
sxpxgmentin hiukkaskoko jakautumaa . Kun jauhatus tapahtuu keksin- 
non mukaan muototekijan arvoon 3-15, saadaan kayrien A ja B va- 
lilla oleva optimaalinen hiukkaskoko jakautuma . 

Uuden pigmenttilaadun hiukkasten pituuden suhde paksuuteen vaih- 
telee siis keskimaarin valilla 3 ja 15 ja edullisesti se on 4-6. 
Tallaxsen pigmentin syntyminen edellyttaa kiteita leikkaavien ja 
katkovien voimien optimaalista suhdetta jauhimessa. 

> KUn Val,niStetaan hienojakoista pigmenttia kiiltaviin paperilaa- 
tuxhxn, toimitaan lahempana annetun kuiva-ainepitoisuuden alarajaa 
Da karkeampien mattapigmenttien ja tayteaineiden valmistuksessa 
lahempana ylarajaa, jotta pigmentin muoto sailyisi samanlaisena . 

Uuden pigmentin valmistuksessa kaytetaan jauhatusapuaineita . Tar- 
koxtukseen soveltuvat erityyppiset dispergointiaineet tai pinta- 
aktxiviset aineet. Nama vaikuttavat kuitenkin siihen kuiva-aine- 
Pitoxsuuteen, jossa optimaalinen tulos saavutetaan. 
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Kaytettaessa pinta-aktiivisia jauhatusapuaineita on keksinnon mu- 
kaisen menetelman yllSttaen havaittu toimivan vasta silloin, kun 
lisaaineen tai lisaaineyhdistelman avulla saadaan dispergoiduksi 
ilmaa jauhettavaan kipsilietteeseen hienoina kuplina. Tavanomai- 
sesti laskettu kuiva-ainepitoisuus on tassa tapauksessa korkea, 
noin 67-75 %. Taman kuiva-ainealueen alaosassa viskositeetti las- 
ee tallbinkin optimaalisen alapuolelle. Viskositeetin ostamisek- 
si on talloin edullista laskea jauhettavan lietteen lampotilaa tai 
lisata paksuntajaksi esimerkiksi matala- tai keskiviskoottista 
karboksimetyyliselluloosaa noin 0,05-0,5 % kaytetysta kuiva-aine- 
pitoisuudesta riippuen. Samaan tulokseen paastaan my6s alemmassa 
kuiva-ainepitoisuudessa kayttamallS enemman paksuntajaa. 

Se, etta keksinnon mukaista kipsipigmenttilaatua ei aikaisenunin 
ole valmistettu, johtunee siita, etta yleensa on toimittu kauppa- 
laatuiselta paallystyspigmentilta kul jetettavuuden ja korkean 
kuiva-ainepitoisen paallystyspastan vaatiman vahintaan 67 % kui- 
ainepitoisuudessa tai, jos mahdollisesti on kokeiltu alhaista kui- 
va-ainepitoisuutta, on vetta kaytetty niin paljon, etta pigmentin 
jalkikasittely suodattamalla on mahdollista ilman eri prosessivai- 
heita. Keksinnon mukainen kipsipigmentti saadaan tavanomaisia 
dispergointiaineita kaytettaessa alle 67 % kuiva-ainepitoisuudes- 
sa, mutta niin sakeana ja viskoottisena, etta se on syyta laimen- 
taa tai jalkidispergoida, ennenkuin ylimaaraisen veden poisto 
suodattamalla tai linkoamalla voi vaivattomasti tapahtua . Pinta- 
aktiivisten aineiden avulla jauhettaessa ei aikaisenunin korkeassa 
kuiva-ainepitoisuudessa tapahtuvassa kipsin jauhatuksessa ole oi- 
vallettu kiinnittaa huomiota mahdollisuuteen parantaa kipsiliet- 
teen juoksevuutta dispergoimalla ilmakuplia lietteeseen, niin etta 
sen tilavuus lisaantyy n. 1-10 %. 



sintba selostetaan alia lahemmin esimerkein. 
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Esxmerkeissa kaytetty synteettinen kipsi on peraisin fosforiha- 
pon valmistuksesta markamenetelmalla . Satu kaksikidevedellinen 
kxpsa on ennen kokeita puhdistettu joko pelkalla vesipesulla tai 
luokittelemalla jatteeksi hienoin fraktio. Jauhettavan kipsin 
dxspergointi, jauhatus ja jauhetun kipsin seulonta on tehty tavan- 
omaxsxlla laitteilla, jollaisia on kuvattu nun. US-patentti julkai- 
sussa 4310360. 

Esimerkki 1 (Vertailukoe ) 

Kalsiumkarbonaatin jauhatuksesta tunnetun tekniikan 
soveltaminen kipsiim 

Suoritettiin kokeita synteettisen kipsin jauhamiseksi Fl-hakemuk- 
sessa 803245 esitetyn menetelman mukaan siina kuvatulla jauhimel- 
la. Osoittautui mahdottomaksi suorittaa jauhatusta n. 70-85 % alle 
2 urn hiukkaskokon asti niin, etta lietteen kuiva-ainepitoisuus 
° llS1 ilman dis P^gointiaineita voitu saada korkeammaksi kuin 
50-55 %. Kokeissa kaytetyt myl lyt olivat jauhatuksen aikana li- 
saksx nxxn alttiina rasituksille , etta tuotantomittainen jauhatus 
ex olisi mahdollista. Jauhettu pigmenttiliete jahmettyi myllysta 
tullessaan ja oli variltaan poikkeuksellisen tummaa . NMissa olo- 
suhteissa tapahtui siis myos myllyn voimakasta kulumista. 

^Esimerkki 2 (Vertailukoe) 
Kipsia jauhettiin il man jauhatusapuaineita myllyn jatkuvan toi- 
mxnnan kannalta sopivalla 45-50 % kuivapainoalueella . Naytteista 
poxstettiin ylimaarainen vesi painesuodattimella . Kiintoainepi- 
toxsuus suodatinkakuissa oli parhainunillaan 70 % paikkeilla ja 
suodatinkakut olivat olonuaodoltaan kiinteita. Dispergoitaessa 
suodatinkakkuja veteen kipsin dispergoinnissa hyviksi havaituilla 
axneilla (CMC + polyakrylaatti + polyfosf aatti ) paastiin suunnil- 
leen samaan kuiva-ainepitoisuuteen (67-70 %) kuin aikaisenunin ku- 
vatun US-patentin mukaan toimittaessa . Menetelman avulla ei siis 
kxpsilietteen kuiva ainepitoisuus parane. Saadun kipsipigmentin 

hxukkaskokojakautuma todettiin jyrkaksi, ja hiukkasten pituuden 
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suhde paksuuteen oli keskimaarin noin 1-3. 
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Esimerkki 3 (Vertailukoe) 

Esimerkin 2 mukaisella kipsipigmentilla tehtiin edelleen paperin 
paallystyskokeita pilot-koneella teramenetelmalla Noin 68 % kuiva- 
ainepitoisuudessa jauhettiin SE-patenttihakemuksessa 8200586 
kuvattu ja dispergointiaineita kayttaen vertailupigmentit . Nailla 
saatiin 2-3 %-yksikkoa korkeanunassa kuiva-ainepitoisuudessa ajo- 
kelpoiset, 10 osaa styreenibutadieenilateksia ja 1,5 osaa CMC:aa 
sisaltavat paSllystyspastat . Vertailupasto ja kayttaen saatiin pa- 
pereihin myos parempi kiilto kuin esimerkin 1 mukaan valmistetul- 
la kipsipigmentilla. Koe osoittaa, ettS ilman dispergointiaineita 
jauhettaessa kipsista ei saada korotetussa kuiva-ainepitoisuudessa 
ajokelpoisia pastoja. 

Esimerkki 4 

Valmistettiin kipsipigmenttia erilaisissa olosuhteissa , jolloin 
pigmentin muototekija vaihteli valilla n. 1-20. Naytteet laimen- 
nettiin pumpattavissa oleviksi lietteiksi, jotka lingottiin mah- 
dollisimman kuiviksi (20 min 2990 m/min kehanopeudella) . Tulokset 
on esitetty taulukossa 1. 

Taulukko 1 



Olosuhteet pigmentin 
jauhatuksessa 



Hiukkasen pituuden 
suhde paksuuteen 



Sakan kuiva- 
ainepitoisuus, % 



n. 50 % kuiva-aine- 
pitoisuus (KAP), 
ei apuaineita 



n. 1-3 



66 



72 % KAP, anioninen 
tensidi 0,8 % 



2-4 



84 



65 % KAP, anioninen ten- 
sidi 1 %, CMC 1 % 
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84 



US-patentin 4310360 

mukainen pigmentti n. 20 

/ o 

Koe osoittaa, etta jauhettaessa keksinnon mukaan olosuhteissa 
Doxssa kuiva-ainepitoisuus ja viskositeetti on optimaalinen, saa 
daan veden poiston kannalta tiiveimmaksi pakkautuva pigmentti 
Keksxnnon menetelmaa voidaan hyodyntaa valmistettaessa kauppalaa 
tuxsta pigmenttilietetta alle 67 % kuiva-ainepitoisuudessa jauhe 
Ptusta lietteesta tai kuivaa pigmenttia. Pilot-mittaisissa kokeis 
sa ovat dekantterityyppinen linko tai painesuodatin osoittautu- 
neet kayttokelpoisiksi veden erotuslaitteiksi . 

Esimerkki 5 ( Vertailukoe ) 

Puhdistettua fosfokipsia jauhettiin US- P atentin 4310360 mukaan 
68 % kuiva-ainepitoisuudessa n. 40 % alle 2 urn hiukksakokoon 
kayttaen jauhatusapuaineena 1,5 % matalaviskoottista CMCrta kui- 
vaksi lasketun kipsin painosta . Saatujen hiukkasten pituuden suh- 
de leveyteen oli valilla 15-20. Pigmenttia kokeiltiin erikoiskar- 
tongxn paallystykseen . Kartonkilaadun tarkeita tuoteominaisuuksia 
ovat mm. matta pinta. hyva pesunkesto ja syvapainettavauus. Paal- 
I lystyspastassa korvattiin normaalisti kaytetysta kaoliinista toi- 
nen puoli kipsilla. Sideaineena kaytettiin lateksia 21 % pigment- 
txmaarasta. Vertailukelpoisista naytteista mitattiin mm. seuraa- 
vat arvot (taulukko 2). 

Esimerkki 6 

Puhdistettua fosfokipsia jauhettiin US-patentin 4310360 mukaan n. 
40 % alle 2 /U m hiukkaskokoon 58 % kuiva-ainepitoisuudessa 
kayttaen jauhatusapuaineena 1.5 % matalaviskoottista karboksime- 
tyyliselluloosaa kuivaksi lasketun kipsin maarasta. Saatiin pig- 
ments, ]OS sa levymaisten hiukkasten pisimman dimension suhde ly- 
hxmpaan oli keskimaarin noin 15. Pigmenttia kokeiltiin paallys- 
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tyspastassa, jossa puolet pigmentista oli kaoliinia ja jonka si- 
deainepitoisuus oli 21 %. Keksinnon mukainen pigmentti valmistet- 
tiin 58 % kuiva-aineitoisuudessa jauhamalla samaan hienousastee- 
seen kayttaen jauhatusapuaineena 0,25 % natriumheksametaf osf aattia 
kipsin maarasta. Tasta pigmentista , jonka hiukkasten pituuden 
suhde paksuuteen oli keskimaarin n. 2-6, valmistettiin samanlainen 
pasta kuin edellisesta. Kaoliini lisatiin kipsilietteeseen kuiva- 
na, jotta paastiin terapaallystyksen edellyttamaan pastan kuiva- 
ainepitoisuuteen, Vertailupastana oli lisaksi pelkkaa kao- 
liinia sisaltava pasta. 

Paallystyskoe tehtiin pilot-koneella erikoiskartongille, jonka 
tarkeita tuoteominaisuuksia ovat mattaisuus, syvapainettavuus ja 
markahankauslu juus . Saatiin taulukon 2 esittamat tulokset. 

Taulukko 2 



Muutos kaoliinivertailuun nahden, % 

Ominaisuus US-patentin 4310360 Keksinnon mukainen 

pigmentti pigmentti 



Vaaleus 


+0 


+0,2 


Opasitetti 


-1,8 


+0,9 


Painovarin absorptio , K&N 


-21 


+128 


Oljyn imeytymisaika, Patra 


+30 


-91 


Sileys, Fogra 


-5.8 


-25 


Syvapainettavuus 


+10 


+50 


Kiilto 


+0 


-16 


Pintalujuus, IGT 


+59 


+43 


Pesutesti 


lieva parannus 


merkittava 



Esimerkki 7 

Esimerkin 6 mukaisen kartonkituotteen paallystyksessS kokeiltiin 
SE-patenttihakemuksen 8200586 menetelmalla tehtya kipsipigmenttia 
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(hxukkasten pituuden suhde paksuuteen n. 20) ja keksinnon mukais- 
ta (mainittu suhde keskimaarin n. 3-4), joka valmistettiin 69 % 
kuxva-ainepitoisuudessa kayttaen apuaineena 0,85 % anionista pin- 
ta-aktxxvista ainetta (Na-dioktyylisulf osukkinaattia ) . Kipsia 
dxspergoitiin ennen jauhatusta niin kauan, etta havaittiin kip- 
sxeran kuohkeutuvan ja sen tilavuuden kasvavan n. 1-10 %. Molem- 
pxa pxgmentteja kayttaen tehtiin 75 osaa kipsia ja 25 osaa kao- 
ixxnia seka 20 osaa lateksia sisaltavat pastat, joilla tehtiin 
paallystyskoe. Saatiin taulukon 3 mukaiset tulokset. 

Taulukko 3 



Oininaisuus 



Vaaleus 

Opasiteetti 

K&N 

Ol jyn imeytymisaika 
Si leys, Fogra 

Syvapainettavuus 

Kiilto 

Pesutesti 



Keksinnon mukaisella pigmentilla SE- 
patenttihakemuksen 8200586 mukaiseen 
pigmenttiin nahden saatu muutos, % 

+1,9 

+3,2 

+59 

-64 

+29 

+28 

-10 

lieva parannus 



Esimerkki 8 

Tehtiin kipsin ja talkin seospastoja kayttaen kaupallista paal- 
lystystalkkilietetta, korkeassa kuiva-ainepitoisuudessa (67 %) 
1.2 % CMC-maaran avulla jauhettua, 0,4 % polyakrylaattimaaralla 
3 alkxdispergoitua kipsia seka ilman apuaineaita alhaisessa P H:ssa 
jauhettua, sitten suodatettua ja lopuksi 67 % kuiva-ainepitoi- 
suuteen 1,2 % CMC- ja 0,4 % polyakrylaattimaaralla dispergoitua 
kxpsxa. Edellisen kipsin hiukkasten pituuden suhde paksuuteen oli 
Ylx 15, jalkinunaisen n. 2-3. Tehtiin 80:20 ( talkki :kipsi ) pastat 

kayttamalia 10 % lateksia ja viela 12a m a * = i ^ • , • 

J vxexa 1,2 % matalahkovxskositettista 
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CMC:aa pigmenttien yhteismaarasta laskettuna . Korkeassa kuiva- 
ainepitoisuudessa jauhettua kipsia kaytettaessa pastaan joudut- 
tiin lisaamaan viela 0,3 % polyakrylaattidispergointiainetta . 
Viskositeetti (Brookfield) oli 1520 mP. Pasta oli stabiili pari 
paivaa 45 C lampokaapissa . Matalassa kuiva-ainepitoisuudessa 
jauhetusta kipsista tehtiin samanlainen pasta. Polyakrylaatin li- 
satarve oli vain 0.1 %. Pastan viskositeetti oli samassa kuiva- 
ainepitoisuudessa 1260 mP. Pasta oli 45°C lampotilassa stabiili 
viela 4 kk kuluttua. 

Koe osoittaa, etta kipsipigmentin sekoitettavuus talkin kanssa 
paranee, kun pigmentin muototekija alenee ja hiukkaskok jakautuma 
jyrkkenee. Sama koskee sekoitettavuutta muidenkin pigmenttien kui 
talkin kanssa. Keksinnon mukaiset pigmentit kayttaytyvat stabiili 
suuden suhteen taman esimerkin aaritapausten valilla. 

Esimerkki 9 

Kipsia dispergoitiin veteen n. 72 % kuiva-ainepitoisuudessa kayt- 
taen apuaineena Na-dioktyylisulf osukkinaattia 1 % kipsin maarasta 
niin, etta syotteeseen dispergoitui ilmaa hieno jakoisina kuplina . 
Taman jalkeen liete jauhettiin paallystyspigmenttihienouteen ja 
kuivattiin joko semmoisenaan tai yli 80 % kuiva-ainepitoisuuteen 
lingottuna. Kuivatut naytteet voitiin muodostuneiden kokkareiden 
murskauksen jalkeen helposti dispergoida alkuperaiseen hiukkasko- 
koon. Vertailun vuoksi meneteltiin samalla tavoin US-patentin 
4310360 ja SE-patenttihakemuksen 8200586 mukaan valmistetuilla 
kipsipigmenteilla. Kun nama kuivattiin, murskattiin ja dispergoi- 
tiin uudelleen vesilietteiksi Diaf-dispergaattorilla, osoittautui 
mahdottomaksi saavuttaa alkuperaista pigmenttihienoutta . 

Keksimaaraisella hiukkaskoolla tarkoitetaan tassa sita hiukkasko- 
koa, jonka alapuolelle jaa 50 painoprosenttia pigmentista. Keski- 
maaraisella muototeki jalla tarkoitetaan 10000 kertaisella suuren- 
noksella otetusta mikroskooppikuvasta katsottuna naytteen ylei- 
sinta 
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67s 68 

hiukkasmuotoa edustavista hiukkasista arvoitua pisimman dimension 
(=pituus) suhdetta lyhimpaan (=paksuus). Viimemeinitun menetelman 
karkeuden vuoksi ilmoitetaan yleensa muototeki jan suuruusluokka- 
alue, jolloin esimerkiksi hiukkasmuotoalue 3-4 tarkoittaa keske- 
naan enenunan samanmuotoisia hiukkasia kuin esim. 3-6. 
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Patenttivaatimukset 

1. Kipsipigmentti tai tayteaine, jonka keskimaarainen hiuk- 
kaskoko on valilla 0,5-5 ^um, tunnettu siita, etta sen 
hiukkaskokoalue on kaytannollisesti katsoen kokonaisuudessaan yli 
0,3 ^um ja hiukkasten pisimman dimension suhde lyhimpaan on 
keskimaarin 3-15, edullisesti 4-6. 

2. Menetelma vaatimuksen 1 mukaisen pigmentin valmistamisek- 
si, tunnettu siita, etta kipsin vesilietetta jauhetaan 
hiukkaskokoon 0,5-5 ^um dispergointiaineiden lasnaollessa olen- 
naisesti korkeammassa kuiva-ainepitoisuudessa kuin mita ilman 
dispergointiaineita tehdyssa jauhatuskokeessa todetaan kayttokel- 
poiseksi . 

3. Patenttivaatimuksen 2 mukainen menetelma, tunnettu 
siita, etta jauhatus suoritetaan 3-22 %-yksikkoa korkeammassa kui- 
va-ainepitoisuudessa kuin ilman dispergointiaineita todetaan kayt— 
tokelpoiseksi . 

4. Patenttivaatimuksen 1 tai 2 mukainen menetelma, tun- 
nettu siita, etta kuiva-ainepitoisuudeltaan 67-75 % kipsi- 
lietteeseen, joka sisaltaa pinta-aktiivisia aineita, dispergoi- 
daan ennen jauhatusta niin paljon ilmaa, etta lietteen tilavuus 
kasvaa n. 1-10 %. 



5. Jonkin patenttivaatimuksen 2-4 mukainen menetelma, tun- 
nettu siita, etta lietteen kuiva-ainepitoisuus nostetaan 
jauhatuksen jalkeen linkoamalla tai suodattamalla, edullisesti 
painesuodatuksella, ja suodatuksesta tai linkouksesta saatu yli 

67 % kuiva-ainetta sisaltava suodatinkakku dispergoidaan uudestaan 
lietemuotoon kayttaen tarvittaessa jotakin kipsin dispergointiai- 
netta • 

6, Jonkin patenttivaatimuksen 2-4 mukainen menetelma, tun- 
nettu siita, etta lietteen kuiva-ainepitoisuus nostetaan jau- 
hatuksen jalkeen linkoamalla tai suodattamalla, ja saatu yli 75 % 
kuiva-ainetta sisaltava suodatinkakku kuivataan. 
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Patentkrav 

1. Gipspigment eller fyllmedel vars genomsnittliga partikel- 
storlek ar mellan 0,5-5 um, kannetecknat av att 
dess partikelstorleksintervall praktiskt taget i sin helhet ar 
over 0,3 /U m och att forhallandet mellan partiklarnas langsta 
dimension till deras kortaste ar i medeltal 3-15, lampligen 4-6. 

2. FSrfarande f or f ramstallning av ett pigment enligt krav 1, 
kannetecknat av att ett vattenslamma av gipsen males 
till partikelstorleken 0.5-5 um i narvaro av ett disperger ings- 
medel vid en vasentligen hogre torramneshalt an vad som konstate- 

I ras praktiskt vid ett malningsf 6rsok utan disperger ingsmedel . 

3. Forfarande enligt krav 2, kannetecknat av att 
malmngen utfores vid en torramneshalt som ar 3-22 %-enheter hog- 
re an vad som konstateras praktiskt utan disperger ingsmedel . 

4. Forfarande enligt krav 1 eller 2, kannetecknat 
av att i ett gipsslamma med en torramneshalt pa 67-75 %, som 
innehaller ytaktivmedel , dispergeras fore malningen sa mycket 
luft att slammans volym vaxer ca 1-10 %. 

5. Forfarande enligt nagot av kraven 2-4, kanneteck- 
nat av att slanunans torramneshalt hojes efter malningen genom 
centrifugering eller filtrering, lampligen tryckf iltrer ing, och 
den over 67 % torramne innehallande filterkakan erhallen fran 
filtreringen eller centrif ugeringen aterdispergeras till slamm- 
form. vid behov med anvandning av nagot disperger ingsmedel for 
gips. 

6- FOrfarande enligt nagot av kraven 2-4, kanneteck- 

nat slammans torramneshalt hojs efter malningen genom centri- 
fugering eller filtrering och den erhallna over 75 % torramne 
innehallande filterkakan torkas. 

Viitejulkaisuja-Anforda publ ikationer 
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